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(54) Beidchnung: VERFAHREN UND VORRTCHTUNG ZUM UNTER5UCHEN VON CHEMlSCHEN REAKTIONEN 
I GESCHALTETBN, MINIATURISIERTEN REAKTOREN 

i • 

(57^ AbslractI 

1 ; 

i The invention pertains to a process for examining chemical reactions in th© presence 
of patcntiatlyj catalycica) subatancei wherein iracifons arc tnggcrcd in miniaturized 
reactore ariBnged parallel to each other and the nature and amount of the reaction mii^ture 
arejanalyzcd during the reaction time. A facility involving reactors provided with inlet 
pip^ and by'j[>as£es has minialurized reacton wiht volumes of 0,001 cm' to 1 cm^. 
$aid invenliort allows for effecting a large number of reactions under virtually identical 
cor^ition$ anq with a iclatively low amount of substance and sampler, at an attractive 
CDSt and in a' reproducible manner, and simultaneous spectroscopic analysis. It also 
proVidos B me^ns of using for industrial catalyst (ici«enlng the possibilities discussed 
in liclation to combinatorial chcmifitr>. Choosing identical samples and other different 
reaction conditions ensures optimized parallel reactions. 

I , 
(57) ^usamntenbsviing 

{ Gegcnstand der Brfindung ist ein Verfahren zur Untcr^uchung von chemischcn 
Rcalciionen in Gegenwart von polcntieU totalytischcn Sobstsnzcn, bci dcm men die 
Reajktionen psraltel in Reaktoren durchfUhrt. dadurch gekennzeichnet. daB man die 
Reaktionen in Inlniaturisienen Reaktoren duichfUhrt und das Rcakiionsgemisch wQhii:nd 
der Rcaktionszeit nnch Ait und Mengc anaJy&itrt. Gcgcn«tand dcr Brfindung ist auOcrdeni 
eim{ Vorrichtung mil Reaklorenf die mlt Zu- und Ableitungen vcrsehcn sind. dadurch 
gek^nnzcichnet, daB die Reaktoren miniaturisiert sind, bci einem Volumcn aas dem Bereich von 0,00 1 cm^ bis I cm^ Die Vorteilc 
tiegen im sYesentlichen daiin^ daB eine Vlelzahl von ReakUonen unter praktisch idenllschen Bedlngungen und mit verglelchsweise geringen 
Subbismz- undiPnobenmengcn schnell. kOBCengflns^ifi wnd rcproduzieibar durchgCfUhrt und da bci glcichtciiig «pckirmkc7pfsch untcraucht 
werjten kann. Sic biecct damit die Mogllchkelt. die Im Zusammenhang mtt der komblnatorischen Chemie dl^kuticrtcn MOglichkciten flir ein 
industricllfts Kitalysatoracreenlng einxusetzcn. Dupch die Wahl IdeniJscher Probcn und unlerschicdlichcr sonjtiger Rcaktionsbcdingungcn 
kan/i eine parallele Reaktlonsoptimiening dorchgcftihrt werden. 
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Be^chreibung 

t 
i 
j 

Verllahren und Vorrichtung zum Untersuchen von chemischen Reaktionen In 
parallel geschalteten, minieturisierten Reaktoren 



Die trfindung betrifft ein Verfahren zur Untersuchung von chemischen 
fteafctionen in Gegenwart von potentiell katalytischen Substanzen, bai dem man 
die ^eaktionen parallel in Reaktoren durchfuhrt. Die Erfindung betrifft weiterhin 

einej Vorrichtung, Insbesondere zur Ourchfuhrung dieses Verfahrens, wobei die 

I 

Vorrichtung mehrere, parallel geschaitete Reaktoren aufw^lst, die mit Zu- und 

r 

Ablditungen versehen sind. 



Verijahren und Vorrichtungen der genennten An sind bekannt und werden unter 
and^rem bei det Suche nach Katatysatoren zur heterogenen oder homogenen 
Kat^lyse technischer, chemischer Prozesse eingesetzt. 

In juingster Zeit ermoglichen es jedoch neue Techniken, Substanzen in hoher 

I 

Zahlj herzustellen, die potentielle Katalysatoren fur eine Vielzahl von chemischen 
Proj^ssen sein kdnnten (P. G, Schultz et al., Science 1995, 1738). Die 
Untersuchung dieser Vielzahl von potentiellen Katalysatoren ist mit den 

i 

herkjommlichen seriellen Screening-Verfahren kaum mehr moglich, da diese 
Screjening-Verfahren bezuglich Durchsatz und analytischer Auftosung sowie in 
der j^eproduzierbarkeit limltiert sind. Oft werden fur reines*Aktivitatsscreen[ng 
v6llig unzureichend integrale Effekte wie ErwSrmung des Katalysators etc, ohne 

i 

direJite Produktgamisch- bzw, Effektivitatsanalyse herangezogen. AuSerdem 

I 

stellen die Optfmierung der Bedingungen zur Katalysatoraktivlerung und 

i 

Prozlessfuhrung besondere Anforderungen an quantitative, analytische 

i 

Verfahren und an die Reproduzicrbarkeit der Reaktionsbedingungen. 

I Der ferfindung lag daher die Aufgabe zugnjnde, ein kostengunstiges Verfahren 
: dderj eme kostengunstige Vorrichtung zu entwickein, womit man eine Vielzahl 
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ivorp chemischen Reaktionen in kurzer Zeit untersuchen kann und dabei 

: i 

TGj^oduzierbare, qualitative und quantitative Daten bezQglich der 
Zu^ammenset2ung der unterschiedlichen Reaktionsgemische und 
Raaktionsprodukte gewlnnen kann, 

Geiost wird diese Aufgabe durch ein Verfahren der eingangs genannten Art, 
das dadurch gekenn^eichnet ist, daCi man die Reaktionen in minlaturisierten 
Reiktoren durchfuhrt und das Reaktionsgemisch oder die Reaktionsprodukte 

wajhrend der Reaktionszeit nach Art und Menge anaiysiert. 

I 
I 

Die Aufgabe wird auBerdem durch eine Vorrichtung der genannten Art geiost, 
di^ dadurch gekennzeichnet ist, daft die Reaktoren miniaturisiert sind, bei einem 
Volumen aus dem Berelch von 0,001 cm^ bis i cm^. 



Gejgenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Untersuchung von 
chemischen Reaktionen in Gegenwart von potentieli katalytischen Substanzen, 
bej denn man die Reaktionen parallel in Reaktoren durchfOhrt, dadurch 
gekennzeichnet, dafS man die Reaktionen in minlaturisierten Reaktoren 
dui-chfuhrr und das Reaktionsgemisch w3hrend der Reaktionszeit nach Art und 
Menge anaiysiert. 



Gejgenstand der Erfindung ist auSerdem eine Vorrichtung, insbesondere zur 
Ddrchfuhrung dieses Verfahrens, wobei die Vorrichtung mehrere, parallel 
gefechaltete Reaktoren aufweist, die mit Zu- und Ableitungen versehen sind, 
da.idurch gekennzeichnet, daS die Reaktoren miniaturisiert sind, bei einem 
Volumen au$ dem Bereich von 0,001 cm^ bis 1 cm^. 

! 

Bejsondere Ausfuhrungsformen bzw. Ausgestaltungen der Erfindung ergeben 
si([h aus den jeweiligen Unteranspriichen, Es konnen auch einzelne oder 
mehrere der in den Anspruchen genannten Einzeimerkmale jeweils fur sich 
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erfindungsgemaiie Losungen darstellen, und es sind auch die Merkmale 
inherhalb tier Anspruchskategorien beliebig kombinierbar. 



she besondere AusfCihrungsform des erfindungsgemSSen Verfahrens ist 
' d^durch gekennzeichnet, daA man die Reaktionsedukte laufend den Reaktoren 
zifuhrt und die Reaktionsprodukte laufend aus den Reaktoren abfOhrt. Die 
B^tch-Fahrweise ist dber ebenfalls mbglich. 

Eipe \A/eitere besondere Ausfuhrungsform ist dadurch gekennzefchnet, dafS man 

i 

Edukte verwendet, die mindestens teilweise mit Isotopen markiert sind, 
bevorzugt mit Deuterium (^H) Oder schweren Sauerstoff (^^0) oder schweren 
Kohlenstoff (''^C) Oder Miscbungen davon. Diese erzeugen charakteristische 
Siiektrahlverschlebungen in Rotations-Schwingungsspektren, was neben der 
Riaktionswegemarkierung durch Eduktgemischvarianten zu neuen, 
interessanten Reaktionen bzw. Reakiionsprodukten fCihren kann und kleinere 
Nebenproduktanteile sySTsmatisch kontrastiert. 

Es kSnnen auch einzelnen Oder zu Gruppen zusammengefafiten Reaktoren 
urjterschiedliche Eduktgemische zugefuhrt werden, um so mit den Methoden 
der kombinatorlschen Chemie eventuell vorhandene Synergien zu erkennen oder 

zii entdecken, 

] 

Die Edukt-, Reaktlons- bzw. Produktgemische konnen mittels spektroskopischor 

Ahalvse, bevorzugt mittels Infrarotspektroskopie (IR), besondcrs bevorzugt 

I 

mittels Fourier JR-Spektroskopie zu bellebigen Zeitpunkten des 
Reaktionsverlaufs nach Art und Menge der enthaltenen Substanzen analyslert 
wjerden, Andere spektroskopische Methoden wie Laser- *6der UV-Spektroskopie 
sijid zur Untersuchung ebenfalls geeignet. Das Verfahren kann bei 

ui|terschiediichen Temperaturen und Drucken durchgefuhrt werden, bei 

I 

Temperaturen aus dem Bereich von -50 bis einschlieSlich 600^C, bevorzugt 

i 

von Raumtemperatur bis 500 ''C, oder bei unterschiedlichen Drucken, bei 
A^solutdrucken von 10'^ bis 10^ bar, bevorzugt von 10"^ bis 200 bar. 
D^'e gewonnenen Daten kdnnen dann einer umfassenden Parameter- und 
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Datenanalyse 2ugefuhrt warden. 

'Did Erfindung ist welter dadurch gekennzeichnet, da& die Reaktlonen in 
• Gegenwart eines heterogenen Oder homogenenKatalysators durchgefOhrt 
welrden kdnnen und daB das Screening der katalytischeo Aktivitat (d.h. 
Prbduktnachweis) und SelektMtat (Hauptproduktverteilung) von 
Ka|alysatoraiengen klainer als 10 mg, bevorzugt kleiner als 1 nng, in einem 

Rebktor rnOgllch ist« 

I 

: In Isiner besonderen Ausgestaltungsform der erfindungsgfemaSen Vorrichtung 
kfinnen in einem Block mehrere, voneinander getrennte, miniaturisierte 
Bepktoren angeordnet sern. Das Vclumen dieser Reaktoren kann im Bereich von 

0,001 cm^ bis 1 cm^ , bevorzugt von 0,01 cm^ bis 0,5 cm^, besonders 

I 

! beyorzugt von 0,05 cm^ bis 0,2 cm^ sein. In einer weiteren bevorzugten 
Aif'sgestaltungsform der ©rfindungsgemaGen Vorrichtung sind die Reaktoren als 

' qujadratisches oder rechteckiges Muster in einem Metallblock angeordnet, der 
quLder- oder wurfelforrnig sein kann. Der Metallblock kann mit Heizbiock- oder 

' K(jjhlelementen versehen sein und kann in der NShe eines jeden Reaktors mit 
eirjem Temperaturfuhler ausgestattet sein< Dies ermogiicht eine kontroliierte 

:' unjd reproduzierbare Temperaturfuhrung. Belspielsweise kann dadurch ein 

I 

deifinierter Temperaturgradient uber den Meiailblock eingestellt warden. Die 
: Relaktoren sind vorteilhafterweise in einer Ebene, die parallel zu einer 

' Otjerflache des Quaders tiegt, angeordnet. Die Zu- und Ableitungen der 

t 

^ eir|2elnen Reaktoren liegen vorteilhafterweise zumindest teilweise senkrecht zu 
\ dieser Ebene. Sie kSnnen in dem Metallblock als durchgehende Bohrungen 
ausgefuhrt sein. Die Reaktoren konnen als Bohrungen ausgefuhrt sein. Die Zahl 
der Reaktoren in einem Block kann groSer sein als 20, bevorzugt grolier als 40, 
bejsonders bevorzugt groSer als 100, ganz besonders bevorzugt grSSer als 200. 
M t diesen Reaktoren konnen unter definierten Reaktionsbedingungen kleine 
Munge potentieller Katalysatoren (im folgenden auch Proben genannt) parallel, 
d-h. gleichzeitig mit Edukt bzw, Eduktgemischen in fICissiger und/oder in 
: gdsformiger Form diskontinuierlich oder kontinuierlich tn Kontakt und zur 
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Reaktion gebracht werden. Eine Automatisierung der erfindungsgemSKen 

i 

Vjorrichtung ist mflglich, insbesondere kann das Beschicken der Reaktoren mit 
Kptalysatoren automatisch, bevorzugt durch einen Laborroboter oder einen 

i 

Ppettierer erfolgen. 

i 

In einer weiteren besonderen Ausgestaltungsform sind die miniaturisierten 

i 

Rfeaktoren in dem Metallblock als 4 mm-Bohrungen ausgefQhrt und so 

a^geordnet, daS sie durch 2,5-mm-Kapillarbohrungen mit unterschiedlichen 

I 

Edukt- und Inertgasen besuomt werden konnen. Die Gase ge!angen 
anschlieSend in einen Abstandshalter, vorzugsweise eine Distanzplaue. die auf 
d^n Metallblock aufgesetzt ist und in der sich die Bohrungen das Metallblocks 
fdftsBtzen, Die Anordnung aus Metallblock und Abstandshalter ist mit einer 
gSngigen Kuvettenbohrung versehen, in der die Gase spektroskopisch analysiert 
vyerden konnen, Dazu ist die Bohrung an beiden Enden mit einem transparenten 
Fenster verschlossen. Will man mit Infrarotspektroskopie analysieren, 
verwendet man bevorzugt Fenster aus 1-1-1-Silicium, NaCi, KBr, Ge, ZnSe Oder 

i 

KfeB5, Zur Analyse wird ein kollimlerter Analysestrahl, bei IR-Spektroskopie eio 
Inlfrarotstrahl, bevorzugt spiegelfrei aus einem Interferometer ausgekoppelt und 
durch Trockengas-gespulten Raum durch die Kuvettenbohrung auf einen 
dphinter liegenden Detektor gelenkt. Die Kuvettenbohrung kann beispielsweise 
slmm dick sein. Durch die Wahl eines geeigneten dicken Abstandhalters kann 
dte Lgnge der Kuvettenbohrung zwischen wenigen cm (1-10) und mehreren 10 
cm (10-50) gewahit werden, je nach Reaktionsbedingungen und Reaktionstyp. 
2(jr Autnahme der Spektren kann der Analysestrahl mittels einer 
Ablenkvorrichtung nacheinander durch alle KOvetrenbohrungen gelenkt werden. 
Es kSnnen aber auch mehrere Strahlen bzw. mehrere Analysatoren verwendet 
vsflerden, so dafj eine gleichzeitige Aufnahme von Spektren mit mehreren 

i 

Reaktoren moglich ist. Es kann aber ebenso der Block mit den Reaktoren mittels 
Bewegungseinrrchtungen, beispielsweise Schrittmotoren, so bewegt werden, 
daS alle Kuvsttenbohrungen nacheinander in den Strahlengang des 
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6 

Spektrometers gebracht werden. Als Werkstoffe fur Block und Abstandshalter 
eignen sich vorzugsweise die gSngigen, dem Fachmann gelSufigen 
kofrosionsbestandigen metallischen Werkstoffe, besonders Aluminium oder 

Stahl, vorzugswdise rost- und/oder saure- und/oder hochtemperaturbestandig. 

) 
1 
j 

Eirje weitere Ausgestaltung der erfindungsgemaSen Vorrlchtung, die sich 
befcor^ders fur die homogene Katalyse eignet, ist dadurch gekennzeichnet, daS 
bej mindestens einem Reaktor mit einem Volumen, das bavorzugt kleiner als 
20iO/;l 1st, ein ATR-Kristall (Anenuaied Total Reflection Spectroscopy, 
beyorzugl konlsch spitz, bevorzugt aus ZnSe oder bus KSR5 oder aus Diamani) 
deh spektroskopischen Kontakt zum Reaktion&gemisch be! unterschiedlichen 
LdjSungsmitteln und Reaktionsbedingungen und Drucken bis 200 bar ermoglicht. 

In jdiesem Fall wird der Analysestrahl auf dGn ATR-Kristall fokussiert. 

I 

! 

Di^ Vorteile des erfindungsgemafSen Verfahrens und der erfindungsgemafien 
Vorrichtung liegen im wesentlichen darin, dafj eine Vielzahf von Reaktionen 

uWter praktisch identlschen Bedingungen und mit vergleichsweise geringen 

j 

Sdbstanz- und Probenmengen schnell, kostengunstig und reproduzierbar 
dtjrchgefOhrt und dabei gleichzeitig spektroskopisch untersucht werden kann. 
Si^ bietet damit die MOglichkeit, die im Zusammenhang mit der 
kcjmbinatorischen Chemie diskutierten Moglichkeiten {K. Burgess et al., Ang. 
Cljiem, 1996, 108, 2, 192< durch Bezugnahme mit in die Anmeldung integriert) 
fujr ein industrielles Katalysatorscreening einzusetzen. Durch die Wahl 
identischer Proben und unterschiedlicher sonstiger Reaktionsbedingungen wie 
T^mperatur, Druck, Eduktzusammensetzung kann eine parallele 
Riaktionsoptimierung durchgefuhrt werden. 

Ziiir Analyse der gewonnenen Daten wird vorteilhafterweise eine Datenmatrix 

I 

d6rgestalt aufgestellt, dad alle wahlbaren und dokumentierbaren 
Reaktionsbedingungen (Edukt-Partialdrucke, Edulttzusammensetzung, 
Temperatur, DurchfluB bzw. DurchfluKrate, Gesamtdruck, 
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; Proben2usammensGt2ung, Probenginerparameter und alle Stutzstellen der 

i 1 

j Spektren) nach Reaktionsbedingungen, d.h. je Reakton als Spalten der Matrix 

! d^rgestellt warden. Diese Matrix kann einer Faktorenanalyse (E.R. Malinowski 

I et. a(„ Factor Analysis in Chemistry. Wiley. New York, 1980, durch 

I • Bezugnahme mit in die Anmeldung integriert) unterzogen werden, indenn man 

i 

! die Covarianzmatrix, die Eigenwerte, die abstrakten Eigenvektoren, die 

i : Loadings sowie die Koeffizienten der mehrdimensionalen Regression berechnet 

i und bevorzugt als Dateien ausgibt. Es kann auch eine (Vor-)Normalisierung der 

j • 

I Daten durch den Mittelwcrt "0" und Standardabweichungen "1" gewahit 

i werden. wodurch Grundlinien- oder Absolutbetrageffekte vermieden werden 

i kSnnen. Dies eriaubt die Vorhersage verschiedener GroSen aus Eichdatensatzen 

r 

I (\A;ie z,B. quantitative C02-Anteile bei verschiedenen Temperaturen), die 

; Bestimmung der Abhangigkeit von Parametern in Spektralberelchen zur 

i Optimierung der Analytik, die Generierung unterschiedlicher Distanzmatrizen 

1 aus den Ausgangsdaten (beispielsweise die Ahnlichkeit von Kataiysatoren 

I 

i bezuglich der ausgewahlten GroSen und Eigenschaften) und das direkte 

I 

! Buckkoppein der Katalysatorzusammensetzung auf einen Syntheselaborroboter. 

I djBr einen Satz neuer Katalysatorproben mischt, und dui'fch Sintern bzw. 

I 

Kialzinieren auf einer RobotersiraBe ''selbstandig" synthetisiert. 

j Irn folgenden wird eine Ausfuhrungsfornn des erfindungsgemaUen Verfghrens 

I und eine Ausgestaltung der erfindungsgemaSen Vorrichtung anhand der Figuren 

1: bis 2 naher erlautert, ohne daB dadurch beabsiohtlgt ist, die Erfindung in 

irgendeiner Weise zu beschranken. 

1 

t 



Received from < 202 721 8250 >at 4115/03 12:41:45 PM (Eastern Daylight Time] 



APR. !5. 2003 1 ! :46AM WENDEROTH LIND i PONACK 



NO. 991! P. 29 



PCT/EP97/04369 



Esizeigt 

I 

Fig. 1 
Fi^, 2 



eine schematische Darstellung der erfindungsgemaSen Vorrichtung 
1 im Strahlengeng eines spektroskopischen Analysators; 
einen einzelnen Reaktor 2 aus der erfindungsgemgf^en Vorrichtung 
1 in seitllcher Schnittansicht. 



Eif^e Vorrichtung 1 zur Untersuchung von chemischen Reaktronen bestGht im 
wesentllchen aus einer blockfdrmigen Anordnung 3 von miniaturisierten 
Reiaktoren Z. Die blockftJrmige Anordnung 3 ist in der Weise ausgefiihrt, dafi 
di^ Reaktoren 2 in einem quaderformigen Metallblock 4, der eine Vorderseite 6 

unjd eine ROckseite 7 aufweistr in der Form von Bohrungen eingearbeitet sind. 

I 

Di0 Reaktoren 2 sind in die Vorderseite 6 des quaderformigen Metallblocks 4 

eimgesenkt und in einem rechteckigem Muster angeordnet. Sie sind zum 

i 

ZufOhren der Edukte mit Bohrungen 5 verbunden. In die fleektoren 2 sind 
K^talysatoren 8 eingebracht. Auf die Vorderseite 6 ist als Abstandshalter eine 
Distanzplatte 9 aufgebracht, in der sich die Reaktoren 2 als Bohrungen 
fortsetzen. Von diesen fuhren weitere Bohrungen 10, die der Ableitung der 
Reaktlonsprodukte dienen, zu einer Kuvettenbohrung 1 1 , Auf der RGckselte 7 

i 

ist als weiterer Abstandshalter eine Distanzplatte 12 angeordnet. Die 
Kuvettenbohrung 11 setzt sich durch den Metallblock 4 hindurch bis durch die 
Diistanzplatte 12 hindurch fort. Sie ist an den freien OberflSchen der 
Distanzplatten mit transparenten Fenstern 13 verschlossen und diant der 
Ablertung der Redktionsprodukte und gleichzeitig als Raum fur deren 
spektroskopische Analyse mlttels eines IR Strahls 14. Die Reaktionsprodukte 
wlerden, vom Reaktor 2 kommend, entsprechend den eingezeichneten Pfeilen 
dtjjrch die Bohrungen 10,11 geleltet. Vom Ende der Kuvettenbohrung 11 in der 
oistanzplatte 12 werden sie uber Bohrungen 15 abgeleitet. In der NShe der 
Reaktoren 2 sind Hefzeiemente 17 und Thermoeiemente 18 In den Metallblock 

i 

4jeingebracht. Die blockformige Anordnung 3 ist durch Schrittmotoren 16 in 
beide Raumrichiungen senkrecht zum IR-Strahl 14 bewegbar. Dadurch kann 



I 

I 
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jetfe au einem der Reaktoren 2 geh6rige Kiivettenbohrung 1 1 in den IR-Strahl 
b^wegt werden. Die Analyse des IR-Suahls erfolgt durch Aufnahme des 
Interferogramms mittels Interferometer 20 und Detektor 19, die nahe den 
tr^nsparenten Fenstern 13 angeordnet sind. 

Im folgenden wird eln Versuchsbeispiel mit einem bekannten Katelysator 
beschrieben. 



Inj der erfindungsgemSSen Vorrichtung wurden in den Reaktoren des 
R^ktorblockes unterschiedliche Feststoffe mit einem Gemisch aus 30,2 Vol.-% 
Propvlen 2.5, 15,2 Vol.-% Sauerstoff 4.5. Rest Stickstdff 5.0 bestromt. Einer 
der Rreaktoren enthielt eine klelne Menge (5 mg) eines bekannten. IndustrleDen 
Katalysators fur die Oxidation von Propylen zu Acrolein. Vollautomatisch 
wurden die IR-Spektren aller Reaktionsgase bei unterschiedlichen Temperaturen 
atjfgenommen. Fig, 3 zeigt das Spektrum des Reaktionsgases des Reaktors, der 
den bekannten Katalysator enthielt bei 400 und 450 **C: Bei 400 kann 
bereits das Produkt (Acrolein aus Sauerstoff und Propylen) nachgewiesen 
vyerden. Es entstand allerdlngs noch vie! Kohlendioxid. Bei 450 *'C wurde kern 
Kohlendioxid mehr festgestellt, die Ausbeute an Produkt hatte 
zugenommen,(Die leichte negative Bande entstand durch Referenzierung und 
gibt die Grundlinlengenauigkeit in diesem Experiment wieder.) 



Sbmit wurde gezeigt, dafS eine KatalysatorakTivitat fCir e'ihe spezielle Reaktion 
vollautomatisch nachgewieBen und optimiert werden kann. 
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Pat'entansprOche 



Verfahren 2ur Untersuchung von chemischen Reaktionen in Gegenwart 
von potentiell katalytischen Substanzen, bei dem man die Reaktionen 
parallel in Reaktoren durchfuhrt, dadurch gekennzeichnet, daft man die 
Reaktionen ih minlaturisierten Reaktoren durchfuhrt und das 
Reaktionsgemisch wahrend der Reaktionszeit nach Art und Menge 
analysiert. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS man die 
Reaktionsedukte laufend den Reaktoren zufiihrt und die Produkte laufend 
aus den Reaktoren abfOhrt, 



Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, ds& man 
die Reaktionen bei unterschiediichen Temperaturen durchfuhrt, 
vorzugsweise bei Temperaturen aus dem Berelch von Raumtemperatur 
bis einschlieSlich 600**C oder bei unterschiediichen DrOcken, 
vorzugsweise bei Absolutdrucken von 10"^ bis 10^ bar, besonders 
bevorzugt von 10"^ bis 200 bar. 



4, ; Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch 

gekennzeichnet, daS die potentiellen Katalysatoren heterogene oder 
homogene Katalysatoren sind. 

5, j Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, da(5 man pro 

I Reaktor eine Katalysatormenge <10 mg, bevorzugt <1mg verwendet. 

i 

i 
1 

6.i Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dafS man das Reaktionsgemisch oder die 
Reaktionsprodukte spektroskopisch nach Art und Menge der Bestandteile 
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analysiert, vorzugswelse mit IR-Spektroskopie. 



7.1 Verfahren nach einem Oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch 

gekennzeichnetr daQ man die Reaktionen in mehr als 20, bevorzugt mehr 
als 40, besonders bevorzugt mehr als 100 Reaktoren durchfuhrt. 



8. Verfahren nach einem oder nnehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, daS man Reaktionen der homogenen oder heterogenen 
Kataly$e mit flussigen Oder gasformigen Edukten oder Produkten 

I 

i untersucht. 



9. ; Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzsichhet, daU man die 

spektroskopische Analyse an alien Reaktoren gieichzeitig durchfuhrt 
indem man eine entsprechende Zahl von Analysatoren einsetzt, Oder daS 
man die spektroskopische Analyse an den Reaktoren nacheinander 
• durchfOhrt, in dem man einen Analysestrahl, mittels einer 

Ablenkvorrichtung nacheinander auf die einzelnen Reaktoren richtet oder 
indem man die Reaktoren mittels einer Bewegungseinrichtung 
nacheinander in den Analysestrahl brlngt, 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 9, dadurch 

' gekennzelchnet, daS roan Edukte verwendet, die mindestens teilweise 
: mit Isotopen marklert sind, bevorzugt mit Deuterium oder schweren 
Sauerstoff oder schweren Kohlenstoff. 

1 1. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprtiche 1 bis 10, dadurch 
gekennzeichneti daS einzelnen oder zu Gruppen zusammengefal^ten 

I Reaktoren unterschiedliche Eduktgemische zugefOhrt werden. 

I 

12. Vorrichtung, insbesondere zur Durchfuhrung des Verfahrens gema6 
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Anspruch 1, wobei die Vorrichtung mehrere, parallel geschaltete 
Reaktoren aufweist, die mit 2u- und Ableitungen versehen sind, dadurch 
gekennzeichnet, dafl die Reaktoren miaiaturisiert sind, be) einem 
Volumen aus dem Bereich von 0,001 cm^ bis 1 cm^. 

13» Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dad die 
Reaktoren in der Form eines Blocks angeordnet sind, vorzugsweise 
rechteckig oder quadratlsch, 

14. Vorrichtung nach Anspruch 12 oder 13, dadurch gekennzeichnet, daa die 
Zuleitungen oder die Ableitungen oder die Reaktoren mindestens 
teilweise fur Analysestrahlung, vorzugsweise fur Infrarot-, Laser- oder 
UV-Licht transparent sind, 

15- Vorrichtung nach einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 14, 

dadurch gekennzeichnet, dal5 die Reaktoren in einem quaderformigen 
Metallblock angeordnet sind, der mit Heizelementen und/oder 
TemperaturmeEstellen ausgerustet ist. 

16. Vorrichtung nach einem oder mehreren der Ansprflche 12 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, dal^ die Vorrichtung mit 
Bewegungseinrichtungen versehen ist, vorzugsweise mit Schrittmotoren, 

17. Vorrichtung nach einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, dalJ die Vorrichtung mehr als 20, bevorzugt 
mehr als 40, besonders bevorzugt mehr als 100, ganz besonders 
bevorzugt mehr als 200 Reaktoren aufweist. 

18. Vorrichtung nach einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 17, 
dadurch gekennzeichnet, daK mindestens ein Reaktor mit einem ATR- 
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I 20, 

I 



13 

Kristall ausgerOstet ist. tier einen spektroskopischen Kontakt zum 
Reaktionsgemisch ermSglicht. 

Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daR die 
Reaktoren in einer Ebene parallel zu einer Oberflache des Metallblockes 
angeordnet sind, daft die Zu- oder Ableitungen mindestens 
abschnittsweise senkrecht zu dieser Ebene gelegt $ind, dd& auf der 
Oberflache eine Abstandshalter angebracht ist, der Bohrungen aufweist, 
durch die die Reaktoren oder die Ableitungen verlangerbar sind. daS der 
Matallblock und die Abstandshalter Kuvettenbohrungen aufweisen und 
daS auf der Abstandsplane fur Analysenstrahiung transparente Fenster 
angebracht sind, die die KOvettenbohrungen gegen die Umgebung 
verschlielSen. 

Vorrichtung nach einem oder mehreren der Ansprfiche 12 bis 19, 
dadurch gekennzeichnet. dali die Reaktoren Katalysatoren ebthalten, 
bevorzugt mit einem Gewicht kleiner als 10 mg pro Reaktor, besonders 
bevorzugx mit einem Gewicht kleiner als 1 mg pro Reaktor. 
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